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B/Li 

Monocarbonaaureeater von Poly&therallcoholen 

Gegenatand der Brfindung sind Monooarbonaaureeater von Poly- 
atheralkoholen der Poxmel 

-X 

m 




X-O- IOHo-0 0H 2 < 

.(CH 2 -CH 2 -0) n -H 

in der 



R eine Methyl- Oder Athylgruppe, 

X Wasserstoff oder die Gruppierung -(CHg-CHg-O^-H, 
m eine Zahl von 5-20, vorzngsweise 10 - 15, und 
n eine Zahl von 2-20 
bedeuten, 

ein Verfahren zu ihrer Hers.tellung eowie ihre Yerwendung ala 
Diapergier- und Emulgiermittel. 

Die erfindungagemfiBen Monooarbonaaureeater warden dadurch 
erhalten, daB man PolyHtheralkohole der Formal I mit 
10-22 C-Atome enthaltenden, vorzugaweiae 12-20 C-Atome 
enthaltenden, Monocarbonafiuren vereatert, wobei man die 
Mengenverhaitniaae zwlachen Monocarbonaauren und den Poly- 
atheralkoholen der Formal I ao wanlt, daB auf Jede OH-Gruppe 
0,1 - 1, vorzugaweiae 0,4 - 0,8, Oarbonaauremolelcule 
ent fallen. 

Ala Vertreter der 10 - 22 C-Atome enthaltenden Monocarbonaauren 
aeien beiapielaweiae genannt: geaattigte aliphatiache 
Oarbonaauren, wie Oaprinaaure, Laurinaaure, Palmitinetture, 
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Stearin8&ure oder BehenaHure, ungeafittigte aliphatiache - 
CarbonaSuren, wie OlaSure, Undecena&ure, Ricinolaatire, - " 
Ricinenafiure, Linolaaure Oder Linolenafiure, oder Gemieclie J 
ge8&ttigter und/oder ungeafittigter aliphatiacher CarboriaHttren, 
wle aie z. B. bei der Paraffinoxydatidn und der Oxosynthese 
anf alien oder vrie aie in den durch Veraeifung pflanzlicher 
und tieriacher Pette erhaltenen Fettaauregemiachen, z. B. in - 
der Leinolfettaaore, vorliegen, ferner aromatiache Carbon- 
a&uren, wie die p-tert.Butyl-benzoeaaure oder p-Nonyl- 
benzoea&ure* 

Die Vereaterung kann nach den tlblichen Vereaterungaverfahren . 
vorgenommen werden; im vorliegenden Pall hat sich beaondera 
das Vereaterungaverfahren bewahrt, bei dem Vereaterungamittel 
und zu vereaterndea Produkt am Waaaerabecheider, gegebenen- 
falla unter Zuaatz einea Schleppmittela, bia zur vollatSndigen 
Veres terung erhitzt vrerden. 

Die Heratellung der erfindungagemaB zu veresternden Polyather- 
alkohole der Pormel I kann auf verachiedene Weiae vorgenommen 
worden aein, beiapielav/eiae durch Polymeriaieren von 
Trimethylenoxidalkoholen und Umsetzen der Polymeriaate mit 
Athylenoxid gemaB dem in der deutachen Patentachrift 
1 023 227 beachriebenen Verfahren oder durch Xthoxylieren 
monomerer Trimethylenoxidalkohole und anachlieflendea Polymeri- 
aieren der erhaltenen Ithoxylierungaprodukte, z. B. gemaB dem 
in der deutBchen Patentachrift 1 037 136 beachriebenen 
Verfahren. 

Die den erfindungagemaB zu vereaternden Polyatheralkoholen * 
zugrunde liegenden monomer en Trimethylenoxidalkohole * _ / 
entaprechen der Pormel 



Q 



) c 
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In der 

R eine niedere Alkylgruppe, vorzug8weiae eine Methyl- oder 

Athylgruppe, 
bedeutet. 

Diese . Trimethylenoxidalkohole werden - vor oder naoh der 
Polymeriaation - mit ithylenoxid in aolohen MengenverhBlt- 
nisaen umgeaetzt, daB auf jede OH-Gruppe 2 - 20, vorzugaweiae 
6-13, Molektile Ithylenoxid entf alien. 

Die erfindungagem&Ben MoiiocarbonaSnreeater von Poly&ther- 
alkoholen der Pormel I Bind auagezeichnete Diapergier- 
mittel, z. B. fiir Kalkaeifen, Rufl, insbeaondere aber filr 
Parbatoffe. Sie eignen aich aowohl zum Diapergieren von Parb- 
atof fen in w&Brigen Badern, wie auch sum Diapergieren von 
Parbatoffen in organlaohen LBaungamitteln. Ferner aind aie 
hervorragende Bmilgatoren fUr die Heratellung wfiflriger 
Emulaionen von Kohlenwaaaeratoffen, pflanzliclien Olen und 
Petten und SilikonSlen. Ihr lenaid-Charakter l&Bt aich durch 
den Ithoxylierungagrad der polymeren Trimethylenoxidalkohole , 
die Art der Carbonaaure mid insbesondere durch den Vereaterunga 
grad, d. h. daa VerhSltnia von OH-Gruppen zu Monocarbonaauren, 
weitgehend variieren und ao dem jeweiligen Verwendungazveck 
anpaaaen. Vereatert man beiapielaweiae 40 $ der OH-Gruppen 
einea mit 6 Molekiilen Athylenoxid je OH-Gruppe fithoxylierten 
polymeren Trimethylenoxidalkohola mit QlaSure, ao erhSlt man 
einen waaaerlBalichen Eater, der aich auagezeichnet zum 
Diapergieren waaaerunlSalicher Parbatoffe in w&Brigen BSdern 
eignet. Vereetert man dagegen 80 # der OH-Gruppe dea 
gleichen ttthoxylierten polymeren Alkohola mit Ola&ure, ao 
erhalt man einen waaaerunliJaiichen Eater, der aich hervor- 
ragend zum Diapergieren von Parbatoffen, z. B. Diaperaiona- 
farbatoffen oder anioniachen Parbatoffen, vrie aauren Woll- 
farbatoffen, aubatantiven Parbatoffen, Metallkomplexfarb- 
atoffen, in organlaohen LSaungamitteln, z. B. Perchlor&thylen, 
eignet. Perner haben aich die erfindungagemSBen Monocarbon- 
a&ureeater auch ala wertvolle Waachmittel von ausgezeiohnetem 
SchmutztragevermBgen und ale Egaliaiermittel bewHhrt. 
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Die hervorragende Wirkung der erfindungsgem&Ben Monocarbon- 
sanreester geht u. a. daxaus hervor, dafl sie bereits In 
aufierst geringen Konzentrationen, die weit unterhalb der 
kritischen Micellbildungskonzentration ttblicher Dispergier- 
hilfsmittel liegen, auf Parbstoffe solubillsierend wirken. 

Me in den folgenden Beispielen angegebenen Telle sind 

Gevrichts telle; die angegebenen Farbstoffmunmern beziehen 

sich auf die Angaben in Colour Index, Bd. 3, 2. Auflage (1956). 

Beisplel 1 

HO Telle einea durch Oxy&thylieren von Polytrimethylen- 
oxidalkohol (R = CgH^) mit 6 Mol Athylenoxid je 
Hoi OH-Gruppe erbaltenen Polyatherpolyols, 
56,4 Telle Olaanre und 

350 Telle Xylol 

werden unter Ruhren so lange am Wasserabscheider gekocht, bis 
sich kein Wasser mehr abscheldet; danach wlrd das Xylol 
abdestilliert. Man erhMlt 192 Telle einer viskosen, mit 
Wasser mischbaren Pltissigkeit (Sfinrezahl 10). Der Ester 
eignet sich vorzilglich zur Herstellnng von Dlspersionen 
wasserunldslicher Parbstoffe. 

0,5 g des Parbstoffs Colour Index Nr. 12 100 werden mit 1 g 
des Esters in einer Reibschale gat verrieben, das homogene 
Praparat in Vasser elngetragen und die Hischung 2 Minuten 
intensiv geruhrt. Man erhSlt eine stabile Parbstoff dispersion. 

Beisplel 2 

172 Telle elnes durch Oxy&thylieren von Polytrimethylen- 

oxidalkohol (R = OpHj) uit 13 Mol ithylenoxid je 
Mol OH-Gruppe erbaltenen Polytttherpolyols werden 
mit 

17,6 Teilen OlsSure wie im Beisplel 1 besohrieben verestert. 
Man erhfilt 186 Telle einer PlUssigkeit, die sich in Wasser 
18st. 
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Der Ester eignet sich z. B. als Dispergiermittel ftlr Azo- 
pigmente in den Entwicklungsbadern der Naphthol-AS-Parbung. 

4 Telle 2, 3-Oxynaphthoesaure-fl-raphthalid werden mlt 4 Tellen 
Ithanol angeteigt. Danach werden der Paste 2 Telle Katronlauge 
(Dichte 1,308) zugesetzt. Hlerauf verdtinnt man mlt 8 Tellen 
enthartetem Wasser, setzt 2 Telle Formaldehyd (30 $>) zu und 
glbt nach elner halben Stunde die erhaltene LSsung In 
1000 Telle Wasser, dem vorher 5 Telle Natronlauge 
(Dichte 1,308) zugesetzt worden slnd. In dleser Plotte wird 
Baumwollstuckware elne halbe Stunde bel Zlmmertemperatur 
behandelt, abgequetscht und anschlieBend 30 Minuten mlt 
elner Plotte behandelt, die im liter 7,5 Telle des Diazonium- 
salzes von 4-Chlor-2-amino-toluol, 2 Telle des Esters und 
50 Telle Kochsalz enthMlt. Dann wird gespUlt und in tfblicher 
Weise geseift. Die Entwicklungsflotte besitzt eine durch den 
Zusatz des Produktes verbesserte Haltbarkeit; die erhaltene 
Rot-Parbung zeichnet sich durch eine hervorragende Reibecht- 
heit aus. 

Belspiel 5 

175 Telle eines durch OxyHthylieren von Polytrimethylen- 
oxidalkohol (R = C 2 H 5 ) mlt 6 Mol Athylenoxid je 
Mol OH-Gruppe erhaltenen Poly&therpolyols werden 
mit 

25 Teilen Laurinsaure wie im Beispiel 1 besohrieben verestert. 
Man erhalt 198 Telle elner FltlsBlgkeit, die sich In Wasser l»st 

Der Ester eignet sich hervorragend dazu, die AusfMllung von 
Kalkseifen, z. B. in hart en Betriebswassern, zu verhindern. 

L5st man 10 g Natriumoleat in 1000 g Wasser von 30° deutscher 
Harte unter Zusatz von 10 # Ester, bezogen auf das Oleat, so 
wird eine durchschelnende kolloidale LSsung erhalt en; ohne den 
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Ester-Zusatz erhait man eine Ausfloclcung der Kalkseife. 



Beispiel 4 

175 Telle elnes durch Oxyathylieren von Polytrlmethylen- 

oxidalkohol (R = C 2 H 5 ) mit 6 Mol ithylenoxid }e 
Mol OH-Gruppe erhaltenen Poly&therpolyols werden 
mit 

6£,7 Teilen p-tert.Butyl-benzoesaure wie im Beiepiel 1 
beschrieben verestert. Man erhait 238 Telle einer Plilssig- 
keit, die slch in 

Der Bster 1st eln ausgezeiehnetes Earbstoffdispergiermittel. 

1 Tell des Parbstoffs Colour Index Nr. 12 790 wird mit 

1,5 Teilen des Natriumsalzes der 1 ,1 '-Dinaphthvlmethan-2, 2»- 
disulfonsaure in einer Kugelmtthle zu einer 10 #igen wttfirigen 
Farbstoffpaste vermahlen. 50 Telle dieser Paste werden mit 

2 Teilen des Esters und 2000 Teilen Wasser vermischt. Man 
gibt weitere 7 Telle des Esters zu und verdunnt dann mit 
Wasser auf 7000 Telle. In dies.e Farbeflotte, deren pH-Wert 
mit Essigsaure auf 5 eingestellt wird, bringt man bei 50° C 
300 Telle elnes vorgerelnigten Polyestergewebes ein, 
erwarmt das Bad 1m geschlossenen Apparat innerhalb von 

30 Minuten auf 120 - 130° C und farbt 1 Stunde bei dieser 
Temperatur. Anschliefiend wird das Gewebe sorgffiltig gesptilt. 
Man erhait eine gelbe Farbung von hervorragender Reibechtheit. 

Beisniel 5 

140 Telle elnes durch Oxyfithvlieren von Polytrimethylen- 
oxldalkohol (R = 0 2 H 5 ) mit 6 Mol Xthylenoxid Je 
Mol OH-Gruppe erhaltenen PolyStherpolyols werden 

mit 

113 Teilen Olsaure wie im Belspiel 1 beschrieben verestert. 
Man erhait 245 Telle einer KLttssiglceit, die in Wasser 
unl8slioh 1st, slch dagegen gut in organischen LtJsungsmitteln, 
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z. B. KonlenwasBerstoffen, HalogenkohlenwaBserstoffen, Efltern 
Ketonen und Alkonolen, lb*st. Der Ester signet sioh ausgezeich 
net zum Sispergieren von solchen Farbstoffen in Kohlenwasser- 
atoffen und Ohlorkohlenwasserstoffen, die in Wasser ltJslioh, 
aber in KonlenwasBerstoffen und Chlorkohlenwasserstoffen 
tmloalich sind. 

In der LBsung von 10 Teilen des Esters in 990 Teilen Perchlor 
eVtnylen warden Saurefarbstoffe in Form ihrer EarbsSuren 
dispergiert. Man erhSit .tiefgefSrbte stabile Dispersionen, 
die ohne jeden Wasserzusatz zum E&rben von Wolle naen dem 
Ausziehverfahren verwendet werden kSnnen. 

Beispiel 6 

688 Teile eines durch. Oxyathylieren von Polytrimethylen- 

oxidalkonol (R = C^) mit 13 Mol Ithylenoxid je 
Mol OH-Gruppe erbaltenen Polyatnerpolyols werden 
mit 

283 Teilen Oleaure wie 1m Beispiel 1 beschrieben verestert. 
Man erhMlt 950 Teile elner Eltissigkeit, die sicn in Perchlor- 
athylen 18st. Der Ester eignet eich. ausgezeichnet als 
Earbst of f dispergiermitt el . 



10 Teile des Farbstoffs der Eormel 




t n i 

OH 0 HHg 

werden mit 15 Teilen des Esters verpaetet und mit 925 Teilen 
Perohlor&thylen verdtinnt. Bin vorgereinigtes Polyestergewebe 
wird mit dieser Elotte impragniert, abgepreflt und getrocknet. 
Nach. dem Trocknen wird das Gewebe in 3 Teile geteilt. Der 
erBte Teil wird 90 Sekunden auf 120° C, der zweite Tail 
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90 Sekunden auf 150° 0 und der dritte Tell 90 Sekunden auf 
180° C erhitzt. Bach dem Auswaschen des unfixierten Parbstoff- 
anteils erhalt man gleichmttflig angeffirbte und gat durchge- 
' farbte Gewebe. 

Eln Vergleich mlt elner ohne Hilfsmlttel durchgefuhrten 
Parbung zeigt, dafl die Fixierausb eut e und die Egalit&t durch 
das Hilfsmlttel auBerordentlich stark verbessert werden. . 
Bemerkenswert 1st, dafl das mlt der Ester enthaltenden Plotte 
ImprBgnierte Gewebe bel elner ffaohbehandlung bel 150° 0 
berelts elne tlefere Anfarbung zeigt als das mlt elner kelnen 
Ester enthaltenden Plotte ImprBgnierte Gewebe, welches bel 
180° 0 nachbehandelt word en war. 

Beisniel 7 

113 Telle elnes durch Oxyathylieren von Polytrimethylen- 

oxidalkohol (R = CH^) mlt 3 Hoi Athylenoxid Je 
Hoi OH-Gruppe erhalt enen Poly&therpolyola werden 
mlt 

40,5 Teilen Olafiure wle lm Beisplel 1 beschrieben verestert. 
Han erhalt 148 Telle einer Fltiasigkeit, die sich in WasBer 
lBst. Der Ester 1st ein ausgezeichnetes WaBchmlttel, das sich 
durch hervorragendes SehmutztragevermBgen auszeichnet. 



Beisplel 8 

223 Telle eines durch Oxyathylieren von Polytrimethylen- 
oxidalkohol (R = CB^) mlt 18 Hoi Athylenoxid je 
Hoi OH-Gruppe erhaltenen Polyatherpolyols werden 
mlt 

142 Teilen Olsaure wle im Beisplel 1 beschrieben verestert. 
Han erhalt 358 Telle elner Pllissigkeit, die sioh in Vasser 
lBst. Der Ester eignet .sich ausgezeichnet als Egalisiermittel 
beim Parben mlt Disperslonsfarbstoffen. 



Le A 12 073 



- 8 - 
009840/2152 



3 1911328 

Wirk-Plissee aus Hexamethylendiaminadipat wird In elnem 
Baumfarbeapparat lm Plottenverhaitnis 1 : 10 mit elner 
Plotte gefarbt, die im liter 

0,6 g dee im Beispiel 6 angegebenen Pa rbs toffs, 

0,1 g dee Parbstofffl Nr. 11 855 und 

3 g des vorstehend beschriebenen Esters 
entbalt. Man erhSlt eine hervorragend gleichra&Bige Blau- 
P&rbung. Bei Verwendung einer Plotte ohne Ester-Zusatz treten 
starke Differenzen in Parbtiefe tmd Parbton zwischen inneren 
und aufieren lagen auf . 
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Patentansprtiohe 



1 )( Ester aus Polyatheralkoholen der Formal 




CH 2 

_ (CH 2 -CH 2 -0) n -Hj m 
in der 

R eine Methyl- oder Athylgruppe, 

I Waaeerstoff oder die Gruppierung -(CHg-CHg-O^-H, 

m eine Zahl von 5-20 und 

n eine Zahl von 2-20 

bedeuten, 

und 10-22 Kohlenstoffatome enthaltenden Monocarbonaauren. 

2) Ester gemaB Annpruoh. 1 aus 0,1-1 Mol Carbon- 
saure je Mol OH-Gruppe in den Polyatheralkoholen. 

3) Verfahren zur Herat ellung von polymeren Monocarbonsaure- 
estern, dadurch gekennzeiehnet, dafi man PolyStheralkohole 
der Pormel 




0H 2 



(CH 2 -OH 2 -0) n -H 



-X 

m . 



in der 

R eine Methyl- oder Athylgruppe, 

I WasBerstoff oder die aruppierung -(CHg-GHg-O^-H, 
m eine Zahl von 5 - 20 und 
n eine Zahl von 2-20 
bedeuten, 

mit 10 - 22 Kohlenstoffatome enthaltenden Monocarbonsauren 
verestert. . . 

4) Verfahren gemafl Anspruch 3, dadurch gekennaeiohnet, dafl 
man Je Mol OH-Gruppe in den Polyatheralkoholen 0,1 - 1 Mol 
Oarbonsaure verwendet. 
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5) Verwenaung der Poly&tlieiJalkohol-monocarl>onsauree8ter ale 
Dispergier- und Emulgiermittel. 



Le A 12 073 - 11 - 



009840/2152 



(Preparation) ; RACT (Reactant or reagent) 

(preparation and substitution reaction of, with benzenethiol 
derivative) 

INDEX TERM: 46129-77-5P, 2-0xetanemethyl phenyl ether 61266-70-4P, 

2-0xetanemethanol 115845-47-1P 115845-48-2P, Allyl 
2-oxetanemethyl ether 115845-49-3P 115845-50-6P, 
2-0xetanecarboxaldehyde diethyl acetal 115845-52-8P 
115845-53-9P 115845-54-0P 115845-55-1P 115845-56-2P 
115845-57-3P 

ROLE: SPN (Synthetic preparation); PREP (Preparation) 
(preparation of) 
INDEX TERM: 106-54-7, 4-Chlorobenzenethiol 

ROLE: RCT (Reactant); RACT (Reactant or reagent) 

(substitution reaction of, with oxetanemethyl tosylate) 
INDEX TERM: 10487-05-5, 2 , 3-Dihydroxypropanal diethyl acetal 

ROLE: RCT (Reactant) ; RACT (Reactant or reagent) 
(O-tosylation of) 
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[ (3-ethyl-3-oxetanyl)methoxy] - (9CI) (CA INDEX NAME) 
OTHER CA INDEX NAMES: 

CN Benzoic acid, p-tert-butyl- , monoester with polyethylene glycol 

(3-ethyl-3-oxetanyl)methyl ether (8CI) 
CN Glycols, polyethylene, mono (p-tert-butylbenzoate) , 

(3-ethyl-3-oxetanyl) methyl ether (8CI) 

MF (C2 H4 0)n CI 7 H24 03 

CI PMS 
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LC STN Files: CA, CAPLUS 

DT.CA CAplus document type: Patent 
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